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Abstract ofW09717133 

Described is a method of continuously producing 
a dispersion of at least one fluid A forming the 
disperse phase and at least one fluid B forming a 
continuous phase surrounding the disperse 
phase. At least one stream of fluid A and at least 
one stream of fluid B are fed into a dispersion 
apparatus where they meet in a dispersion 
chamber. Used is a microchannel dispersion 
apparatus (1a, 1b, 3a, 3b) in which each of the 
streams of fluid A and B are divided by an array 
of microchannels (1a, 1b) into separate threads 
of moving fluid which emerge into the dispersion 
chamber (4) with each thread of the same fluid 
moving at the same speed in such a way that, at 
the channel outlets, each jet (6a) of disperse 
phase is immediately adjacent to a jet (6b) of 
continuous phase and so that each jet (6a) of 
disperse phase is surrounded, as it breaks up 
into droplets, by the adjacent jets (6b) of 
continuous phase. 
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(57) Abstract 



REACTANTA 

Edukt A 



REACTION 
PRODUrTS 

Reoktions- 
produkie 



Described is a method of continu- 
ously producing a dispersion of at least 
one fluid A forming the disperse phase 
and at least one fluid B forming a continu- 
ous phase surrounding the disperse phase. 
At least one stream of fluid A and at least 
one stream of fluid B are fed into a disper- 
sion apparatus where they meet in a dis- 
persion chamber. Used is a microchannel 
dispersion apparatus (la, lb, 3a, 3b) in 
which each of the streams of fluid A and 
B are divided by an array of microchan- 
nels (la, lb) into separate threads of mov- 
ing fluid which emerge into the dispersion 
chamber (4) with each thread of the same 
fluid moving at the same speed in such 
a way that, at the channel outlets, each 
jet (6a) of disperse phase is immediately 
adjacent to a jet (6b) of continuous phase 

and so that each jet (6a) of disperse phase is surrounded, as it breaks up into droplets, by the adjacent jets (6b) of continuous phase. 



Edukt B ^ 
REACTANTB 




(57) Zusammenfassung 



Bei dem Verfahren zur kontinuicrlichcn Dispcrgicrung von mindcstcns cincm die Dispersphase bildenden Fluid A und mindestens 
einer die HUllphasc bildendcn kontinuicrlichcn Phase eines Fluids B wcrden mindcstcns ein Fluidstrom A und mindestens cin Fluidstrom B 
cinem Dispergierapparat zugefilhrt und treffen dort in cinem Dispergierraum aufeinander. Dabci wird cin Mikrostruktur-Dispergierapparat 
(la, lb, 3a, 3b) eingesctzt, in dem die Fluidstrbme A, B durch cine ihncn jeweils zugeordnete Schar von Mikiokanaicn (la, lb) in raumlich 
getrennte, stromende RuidfSden zerteilt, die mit filr das jcwcilige Fluid gleichen Strtmungsgeschwindigkeiten derart in den Dispcrgierraum 
(4) austrcten, da8 am Austritt in den Dispcrgierraum (4) jeweils ein Fluidstrahl (6a) der dispcrsen Phase zu eincm Fluidstrahl (6b) der 
kontinuierlichcn Phase unmittelbar benachbart ist und jeweils ein in Partikel zcrfallendcr Fluidstrahl (6a) der dispcrsen Phase von den 
benachbarten Fluidstrahlcn (6b) der kontinuierlichcn Phase eingehQIlt wird. 
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Verfahren zur Herstellung von Disnersionen und zur Durchfuhrung 
chemischer Reaktionen mit dispcrscr Phase 

5 Dispergieren ist die Bezeichnung fur die Zerteilung und moglichst feine Verteilung 
eines StofFes in einem anderen. Die fertige Mischung heiBt Dispersion. In einer 
Dispersion liegen eine oder mehrere dispers verteilte Phasen in einer kontinuier- 
lichen Phase vor. 1m Unterschied zum Mischen wird beim Dispergieren also nicht 
die gegenseitige Durchdringung der einzelnen Phasen angestrebt, sondern das 

10 moglichst gleichfbrmige Zerteilen und Verteilen einer oder mehrerer Disperspha- 
sen in einer kontinuierlichen Phase. Typische Beispiele von durch Dispergieren 
hergestellten Dispersionen aus dem Bereich der Chemie sind Flussigkeit-Flussig- 
keit-Systeme wie Emulsionen (disperse Phase: Flussigkeit, kontinuierliche Phase: 
Flussigkeit), Gas-Flussigkeit-Systeme wie begaste Flussigkeiten und Schmelzen 

15 (disperse Phase: Gas, kontinuierliche Phase: Flussigkeit/Schmelze), wie z. B. beim 
Aufschaumen von Kunststoffschmelzen, und Nebel (disperse Phase: Flussigkeit, 
kontinuierliche Phase: Gas) sowie Flussigkeit-Feststoff-Systeme wie Suspensionen 
(disperse Phase: FeststofF, kontinuierliche Phase: Flussigkeit), bei denen die Fest- 
stoffphase beim Dispergiervorgang durch Ausfallen eines gelosten StofFes als 

20 unloslicher Niederschlag entsteht. Das Dispergieren ist entweder der rein physika- 
lische Vorgang des Zerteilens wie im Fall der Herstellung von Emulsionen fur 
Salben oder Cremes oder wird - wie in vielen technischen Anwendungsfallen - 
eingesetzt als erster einleitender Reaktionsschritt bei der Durchfuhrung chemischer 
Reaktionen in zwei- oder mehrphasigen Reaktionssystemen. Bei Durchfuhrung 

25 chemischer Reaktionen wird die Art des Dispergierens wesentlich durch die 
Kinetik, d. h. durch die Geschwindigkeit der zugrundeliegenden Reaktion be- 
stimmt. So ist bei schnellen chemischen Reaktionen der StofFtransport zwischen 
den an der Reaktion beteiligten Phasen fur die Geschwindigkeit der chemischen 
Umsetzung maBgebend. Dementsprechend besteht eine wesentliche Aufgabe des 

30 Dispergierschrittes darin, zur Beschleunigung des StofFtransports moglichst viel 
Phasengrenzflache pro Reaktionsvolumen, d. h. kleine disperse Partikeln wie z. B. 
Flussigkeitstropfen oder Gasblasen zu erzeugen, und den dafur erforderlichen 
Energieaufwand zu minimieren. 

Technische Dispergierverfahren haben also zum Ziel, eine oder mehrere Kom- 
35 ponenten gleichm&Big und reproduzierbar in einer kontinuierlichen Phase zu zer- 
und verteilen. ZielgroBen sind dabei u.a. die Herstellung von Dispersionen mit 
definierten PartikelgroBen fur die disperse Phase, moglichst kleine Partikeln mit 
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entsprechend groGer volumenspezifischer Phasengrenzflache zwischen dispenser 
und kontinuierlicher Phase sowie enge PartikelgroBenverteilungen. Die zum Dis- 
pergieren eingesetzte Dispergiervorrichtung ist so zu gestaiten und auszulegen, daB 
sie die Dispergieraufgabe mit minimalem Energieaufwand, d.h. mit hoher Effi- 
5 zienz, bewaltigt. 

Nach dem Stand der Technik werden zum Dispergieren eine Vielzahi von Disper- 
gierorganen eingesetzt. Prinzipiell zu unterscheiden sind dynamische und statische 
Dispergierapparate [1],[2],[3]. Dynamische Dispergierapparate sind dadurch 
gekennzeichnet, daB sie sowohl von der sich ausbildenden dispersen Phase als 
10 auch von der kontinuierlichen Phase durch- bzw. iiberstromt werden und unter 
Energieaufwand in Bewegung versetzt werden, wobei die Bewegungsenergie der 
kontinuierlichen Phase eine zusatzliche Zerteilungswirkung auf die disperse Phase 
ausubt. Statische Dispergierapparate werden dagegen lediglich von der sich aus- 
bildenden dispersen Phase durch- bzw. uberstromt. 



15 



20 



25 



30 



Dynamische Dispergierapparate fur Flussigkeit-Flussigkeit-Systeme sind z.B. 
Diisen, Dusen kombiniert mit nachgeschalteten Strahldispergatoren, Ruhrer sowie 
Rotor-Stator-Systeme [2], fur Gas-Fliissigkeit-Systeme z. B. Injektoren, Ejektoren 
(=Strahlsauger), Venturidiisen und Ruhrer [1],[3] sowie fur Flussigkeit-Feststoff- 
Systeme z. B. Falldusen und Ruhrer. 

Statische Dispergierapparate fur Fliissigkeit-Fliissigkeit-, Gas-Flussigkeit- sowie 
Feststoff-Flussigkeit-Systeme sind z. B. Einsteckrohre, Siebboden, Lochplatten aus 
Metall, Gummi oder Kunststoff, wahlweise auch mit pulsierender Platte, 
Rohrverteilerringe sowie Sinterplatten aus Glas oder Metall (vorzugsweise fur Gas- 
Fliissigkeit-Systeme [1], [3]). 

Nachteilig wirkt sich beim Einsatz von nach dem Stand der Technik verfugbaren 
dynamischen Dispergierapparaten aus, daB die Zerteilung der dispersen Phase im 
turbulenten Scherfeld erfolgt, wobei die Ungleichverteilung der lokalen Energie- 
dissipationsraten zu breiten PartikelgroBenverteilungen fur die disperse Phase fuhrt. 
Zur Herstellung von Dispersionen mit geringen mittleren Partikelabmessungen fur 
die disperse Phase und entsprechend groBer volumenspezifischer Phasengrenz- 
flache ist weiterhin im Vergleich zu statischen Dispergierapparaten ein hoher Ener- 
gieaufwand erforderlich. 
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Derzeit verfugbare statische Dispergierapparate weisen gegeniiber dynamisch 
betriebenen Apparaten zwar eine hdhere Effizienz auf, d. h. das Verhaltnis von 
erzeugter volumenspezifischer Phasengrenzflache zu geleistetem Energieaufwand 
ist groBer. Die mit statischen Apparaten iiberhaupt erzielbare volumenspezifische 
Phasengrenzflache und damit Reaktorleistung bzw. Raum-Zeit-Ausbeute ist in der 
Regel jedoch klein. Mit statischen Apparaten werden Partikelabmessungen fur die 
disperse Phase erhalten werden, die groBer sind als die Abmessungen der 
Bohrungen, uber welche die disperse Phase eingetragen wird, d. h. meist groBer 1 
mm. Sinterplatten erlauben zwar auch die Herstellung von Partikeln kleiner 1 mm, 
allerdings neigen Sinterplatten zu Verschmutzung und Verkrustung und ihre 
Anwendung ist auf den Bereich kleinerer Durchsatze und damit kleinerer 
Reaktorleistungen beschrankt. 



Ausgehend von diesem Stand der Technik liegt der Erfmdung folgende Aufgaben- 
stellung zugrunde. Zie! ist es, qualitativ hochwertige und fiir den jeweiligen An- 
wendungsfall maBgeschneiderte Dispersionen herzustellen. Dazu ist es erforderlich, 
daB die disperse Phase aus Partikeln besteht, deren Abmessungen in weiten Gren- 
zen frei einstellbar sind, und deren GroBe vorzugsweise im Bereich feinteiliger 
Partikeln kleiner 1 mm liegt. Dies fuhrt zu entsprechend groflen volumenspezi- 
fischen Phasengrenzflachen. Weiterhin ist es vorteilhaft, enge Partikelgr6Benver- 
teilungen einstellen zu konnen. Der Energieaufwand zur Herstellung soldier Dis- 
persionen muB kleiner sein als bei Einsatz von Dispergierapparaten nach dem 
Stand der Technik. Weiterhin muB der eingesetzte Dispergierapparat groBere 
Durchsatze erlauben, so dafl auch eine technische Realisierung ermoglicht wird. 

Der Losung dieser Aufgabe liegt ein Verfahren zur kontinuierlichen Dispergierung 
von mindestens einem die Dispersphase bildenden Fluid A und mindestens einer 
die Hullphase bildenden kontinuierlichen Phase eines Fluids B zugrunde, bei dem 
mindestens ein Fluidstrom A und mindestens ein Fluidstrom B einem Dispergier- 
apparat zugefuhrt werden und dort in einem Dispergierraum aufeinandertreffen. 
Das Kennzeichen der erfindungsgemafien Losung besteht darin, daB die Fluid- 
strdme A,B in einem Mikrostruktur-Dispergierapparat durch eine ihnen jeweils 
zugeordnete Schar von Mikrokanalen in raumlich getrennte, stromende Fiuidfaden 
zerteilt werden, die mit fur das jeweilige Fluid gleichen Stromungsgeschwindig- 
keiten derart in den Dispergierraum austreten, daB am Austritt in den Disper- 
gierraum jeweils ein Fluidstrahl der dispersen Phase zu einem Fluidstrahl der 
kontinuierlichen Phase unmittelbar benachbart ist und jeweils ein in Partikel zer- 
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fallender Fluidstrahl der dispersen Phase von den benachbarten Fluidstrahlen der 
kontinuierlichen Phase eingehullt wird. Die Fluidfaden konnen Zylinder-, 
Lamellen- oder jede andere geometrische Form aufweisen. 

Das Verfahren kann entweder in der Weise ausgefiihrt werden, daB als Fluid A ein 
5 Gas und als Fluid B eine Fliissigkeit verwendet werden oder daB als Fluide 
mindestens zwei verschiedene Flussigkeiten zum Einsatz kommen. Im ersten Fall 
wird also das Verfahren zur Begasung und im zweiten Fall zur Emulsionsher- 
stellung benutzt. 

Eine interessante, spezielle Ausfuhrungsform besteht darin, daB als Fluide 
10 chemisch miteinander reagierende Edukte A,B eingesetzt werden, sodaB im 
Dispergierraum unmittelbar nach der Dispergierung eine chemische Umsetzung der 
Edukte A,B erfolgt. 

Vorzugsweise werden in den Mikrokanalen laminare Stromungsbedingungen fur 
die Fluidstrome A und B aufrechterhalten. Damit liegen unmittelbar am Austritt 
aus den Mikrokanalen fur die Fluidstrome A und B ebenfalls laminare Stromungs- 
bedingungen vor. Die am Austritt aus den Mikrokanalen einsetzende Dispergie- 
rung der dispersen Phase A in der kontinuierlichen Phase B findet damit unter 
laminaren Bedingungen statt. Typische unter laminaren Stromungsbedingungen 
ablaufende Dispergiervorgange sind bei Flussigkeit-Fliissigkeit-Systemen z. B. das 
sogenannte laminare Zertropfen [4], bei Gas-Flussigkeit-Systemen z. B. das 
sogenannte Blasengasen [4]. Es steht jedoch nichts im Wege, gegebenenfalls mit 
turbulenten Stromungen in den Mikrokanalen zu arbeiten. 

Besonders bewahrt hat sich eine Ausfuhrungsform, bei der die Fluidfaden der 
Strome A und B in abwechselnd ubereinanderliegenden oder nebeneinander- 
25 liegenden Schichten in den Dispergierraum austreten. 

Durch eine entsprechende Anordnung der Mikrokanale. lafit sich auch erreichen, 
daB die Fluidfaden der Strome A und B schachbrettartig in den Dispergierraum 
austreten. 

Die Geometrie des Mikrostruktur-Dispergierapparates ist in vorteilhafter Weise so 
30 ausgelegt, daB der hydraulische Durchmesser d der Mikrokanale, definiert als die 
vierfache Querschnittsflache dividiert durch den Umfang der Mikrokanale, Werte 
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zwischen 10 urn und 1000 pm, vorzugsweise zwischen 50 urn und 250 pm, 
annimmt. Vorteilhaft wird das Querschnittsverhaltnis der Fluidstrahlen der konti- 
nuierlichen Phase B und der dispersen Phase A auf Werte zwischen 1 und 100 , 
vorzugsweise zwischen 2 und 50 eingestellt. 

Bei Abmessungen der Mikrokanale groBer 250 pm konnen zur Erhohung der 
mechanischen Stabilitat des Dispergierapparates Stiitzstege in die Mikrokanale 
eingebaut werden. Durch gleiche geometrische Dimensionierung (gleicher Quer- 
schnitt und gleiche Lange) fur die dem Fluidstrom A bzw. B zugeordneten Mikro- 
kanale wird sichergestellt, daB die aus Fluidstrom A bzw. B gebildeten Fluidfaden 
mit jeweils gleicher Stromungsgeschwindigkeit aus den Mikrokanalen austreten. 
Fiir den Fluidstrom A sind also die Stromungsgeschwindigkeiten in den 
zugeordneten Mikrokanalen untereinander gleich. Gleiches gilt for Fluidstrom B. 
Dabei kann die Stromungsgeschwindigkeit von A in den Mikrokanalen unter- 
schiedlich zu der von B sein. Da die Abmessungen der als disperse Phase vor- 
liegenden Partikeln von der Stromungsgeschwindigkeit am Austritt aus den Mikro- 
kanalen abhangig ist, fuhren einheitliche Austrittsgeschwindigkeiten zu einer 
technisch oft angestrebten engen PartikelgroBenverteilung. 

Eine Weiterentwicklung des erfindungsgemaflen Verfahrens besteht darin, daB in 
Nachbarschaft zu einem Freistrahl von A und/oder B zusatzlich ein Freistrahl 
eines temperierten Fluids z. B. zu Heiz- oder Kiihlzwecken in den Dispergier- 
/Reaktionsraum eingespeist wird. 

Das erfindungsgemafle Verfahren beruht also darauf, daB der Fluidstrom A fur die 
disperse Phase und der Fluidstrom B fur die kontinuierliche Phase zunachst mittels 
des Mikrostruktur-Dispergierapparates durch Aufteilung auf einzelne Mikrokanale 
in feine Fluidfaden aufgetrennt werden, wobei der Fluidstrom A am Austritt aus 
den Mikrokanalen als disperse Phase in der vom Fluidstrom B gebildeten konti- 
nuieriichen Phase (Hullphase) zer- und verteilt wird. Ein Kontakt der Fluidstrome 
A und B findet erst am Austritt aus dem Mikrostruktur-Dispergierapparat statt, 
nicht jedoch im Apparat selbst. Am Austritt der Mikrokanale in den Disper- 
gierraum wird die disperse Phase direkt von der kontinuierlichen Phase umhullt. 
Dadurch kann eine Koaleszenz der kleineren Partikel zu groBeren Partikeln 
vermieden werden. 
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Das erfindungsgemafle Verfahren ermoglicht es, durch Einsatz eines Mikro- 
struktur-Dispergierapparates mit hydraulischen Durchmessern der Mikrokanale 
zwischen 10 pm und 1000 pm, vorzugsweise zwischen 50 pm und 250 pm, 
entsprechend kleine Partikeln fur die disperse Phase herzustellen. Entsprechend 
5 groB ist die dabei erhaltene volumenspezifische Phasengrenzflache zwischen 
disperser und kontinuierlicher Phase. Wesentlich unterstutzt werden diese 
Vorgange dadurch, daO in unmittelbarer Nachbarschaft zu den Fluidfaden der 
dispersen Phase auch Fluidfaden der kontinuierlichen Phase vorliegen. Dabei ist es 
ausreichend, daB nur geringe Mengen an kontinuierlicher Phase durch den 
10 Mikrostruktur-Dispergierapparat hindurchstromen und der verbleibende Volumen- 
stromanteil konventionell z. B. uber ein einfaches Einleitrohr, d. h. ohne unter 
Energieaufwand einen Dispergierapparat zu durchstromen, eingeleitet wird. Der 
Energieaufwand, der fur die kontinuierliche Phase beim Durchstromen des Mikro- 
struktur-Dispergierapparates aufzubringen ist, ist in der Regel gering. Insgesamt ist 
der Gesamtenergieaufwand zur Erzielung einer bestimmten volumenspezifischen 
Phasengrenzflache bei Einsatz eines Mikrostruktur-Dispergierapparates geringer als 
bei vergleichbaren Dispergierapparaten nach dem Stand der Technik. Diese Art 
des Dispergierens fuhrt u.a. zu einer erhohten Stabilitat von Dispersionen sowie zu 
einer Erhohung der Brutto-Reaktionsgeschwindigkeit bei stofftransport-kon- 
trollierten Reaktionen in Zwei- und Mehrphasensystemen. Die Abmessungen der 
Partikeln liegen dabei typischerweise bei Werten < 1000 pm. Durch Variation der 
Mikrokanalabmessungen konnen die angestrebten Partikelabmessungen eingestellt, 
d. h. entsprechend der gewunschten Applikationsform maflgeschneidert werden. 
Bei den vorzugsweise angestrebten laminaren Stromungsbedingungen am 
Mikrokanalaustritt ergeben sich enge PartikelgrbBenverteilungen. Trotz laminarer 
Stromungsbedingungen und den daraus resultierenden geringen Volumenstromen 
pro Mikrokanal ergeben sich bei Einsatz eines Mikrostruktur-Dispergierapparates 
hohe Durchsatze durch die Moglichkeit der Parallelschaltung vieler einzelner 
Mikrokanale, vorzugsweise mehr als 3000 Mikrokanale pro cm 2 Austrittsflache. Es 
30 liegt im Wesen von Mikrostruktur-Bauteilen, daB diese trotz einer groBen Anzahl 
parallelgeschalteter Mikrokanale weiterhin nur geringe auBere Abmessungen auf- 
weisen. Dies erleichtert den Einbau solcher Dispergierapparate in Apparate und 
Anlagen. Durch die unmittelbare Nachbarschaft von Fluidfaden fur die disperse 
Phase A und Fluidfaden fur die kontinuierliche Phase B wird eine Koaleszenz, d.h. 
ein Zusammenlagern von kleineren zu groBeren Partikeln und damit eine Verbrei- 
terung des resultierenden PartikelgroBenspektrums ganz oder teilweise unterdriickt. 
Dabei wirken die Fluidfaden der kontinuierlichen Phase. B als Hullphase fur die 
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gebildeten Partikeln der dispersen Phase A. Partikeln konnen somit durch eine 
Hullschicht von den entsprechenden Nachbarpartikeln getrennt werden, d.h. 
unabhangig voneinander entstehen und abflieBen. Durch Variation der Fluidstrdme 
A und B untereinander ist ebenfalls eine dosierte Beeinflussung von PartikelgroBe 
und PartikelgrdBenverteilung moglich. So fuhrt eine Verringerung des Durchsatz- 
verhaltnisses von Dispersphase A zur kontinuierlichen Phase B zu kleineren 
Partikeln bei gleichzeitig engerem PartikelgroBenspektrum. 

Als typische Anwendungsfelder fiir das oben beschriebene Verfahren sind zu 
nennen die Herstellung von Dispersionen, wie z.B. Emulsionen, begaste Fliissig- 
keiten, Schaume, Nebel und Suspensionen, sowie Reaktionen in Zwei- bzw. 
Mehrphasensystemen. 



Zur Durchfuhrung des erfindungsgemaBen Verfahrens hat sich ein Mikrostruktur- 
Dispergierapparat mit wenigstens einem Dispergier-/Reaktionsraum und einem 
vorgeschalteten Fuhrungsbauteil fur die Zuftihr der Fluidstrdme als geeignet 
bewahrt. Dieser Apparat kann sowohl statisch betrieben werden, indent nur die 
disperse Phase durch den Apparat stromt, als auch dynamisch, indem sowohl 
disperse als auch kontinuierliche Phase durch den Apparat stromen. Fig. 1 zeigt 
den schematischen Aufbau der Vorrichtung. Dabei ist das Fuhrungsbauteil aus 
mehreren plattenartigen, in Sandwichbauweise ubereinander geschichteten Elemen- 
ten zusammengesetzt, die von schrag zur Achse des Mikro-Dispergierapparates 
verlaufenden Mikrokanalen durchzogen sind, wobei sich die Kanale benachbarter 
Elemente beriihrungslos kreuzen und in den Dispergier-/Reaktionsraum 4 
einmunden. Auf eine Platte mit den Mikrokanalen la folgt jeweils eine Platte mit 
den Mikrokanalen lb; d. h. zwei im Stapel unmittelbar ubereinander angeordnete 
Platten sind jeweils mit einer Schar von Mikrokanalen la, lb versehen, wobei die 
Mikrokanalscharen aufeinanderfolgender Platten einen Winkel a miteinander 
bilden. Die Platten haben z. B. eine Dicke zwischen 30 urn und 1000 Mm, 
vorzugsweise zwischen 50 urn und 500 urn. Der hydraulische Durchmesser der 
Mikrokanale liegt zwischen 10 urn und 1000 urn, vorzugsweise zwischen 50 urn 
und 250 urn. Gegeniiber Sinterplatten hat der beschriebene Mikrostruktur- 
Dispergierapparat den Vorteil einer regelmaBigen Kanalstruktur und weist damit 
vergleichsweise geringe Druckverluste bei der Durchstromung auf, wobei gleich- 
zeitig die Gefahr einer Verstopfung wesentlich geringer ist als bei einer Sinter- 
platte. 
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Im folgenden wird die Erfindung anhand von Zeichnungen und Ausfuhrungs- 
beispielen naher erlautert. Es zeigen: 

Fig. 1 den prinzipiellen Aufbau eines Mikrokanaldispergators fur eine disperse 
Phase A (Edukt A) und eine kontinuieriiche Phase (Hullphase) B mit 
symmetrischen Stromungswegen, 

Fig. 2 schematisch die Mikrodispergierung der aus dem Mikrokanaldispergator in 
den Dispergierraum bzw. Reaktionsraum eintretenden, den Edukten A, B 
zugeordneten Fluidstrahlen 

Fig. 3 eine Ausfuhrungsform, bei der die raumliche Anordnung der den Edukten 
A, B zugeordneten Fluidfaden beim Eintritt in den Dispergier/Reakuons- 
raum durch abwechselnd ubereinanderliegende Schichten charakterisiert ist. 

Fig. 4 eine zu Fig. 3 alternative Ausfuhrungsform, bei der die Fluidfaden der 
Edukte A, B schachbrettartig in den Dispergier/Reaktionsraum austreten. 

Fig. 5a eine Querschnittsansicht der in den Dispergierraum einmundenden 
Mikrokanale 

Fig. 5b eine Querschnittsansicht bei einer alternativen Ausfuhrung, bei der die 
Querschnitte der einmundenden Mikrokanale fur die Hullphase B grdBer ist 
als die Querschnitte fur die disperse Phase A 

Fig. 6a mehrere, zu stapelnde Folien als Bauelemente fur den Mikrokanal- 
dispergator 

Fig. 6b und 6c zwei Ansichten eines Fuhnmgsbauteils aus Folien gem. Fig. 6a 

Fig. 6d schematisch den Stromungsverlauf in einem Mikrokanaldispergator 

Die in Fig. 1 von rechts nach links schrag nach oben verlaufenden Scharen von 
Mikrokanalen la munden linksseitig in eine Verteiterkammer 3a, der ein Fluid- 
strom A zugefuhrt werden kann. Analog munden die schrag nach unten verlau- 
fenden Scharen der Mikrokanale lb linksseitig in eine Verteilerkammer 3b, der ein 
Fluidstrom B zugefuhrt werden kann. Beide Scharen von Mikrokanalen munden, 
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ohne sich zu durchkreuzen, in einem gemeinsamen Dispergier-/Reaktionsraum 4. 
Die spiegelsymmetrische Anordnung der Mikrokanale la und lb ist nicht 
zwingend erforderlich. Die Mikrokanale lb konnen z. B. auch eine andere 
Neigung gegen die Horizontalachse haben als die Mikrokanale la. So konnen 
beispielsweise die Mikrokanale la fur den Fluidstrom A der dispersen Phase 
parallel zur Symmetrieachse verlaufen, sodafl die Fluidfaden von A parallel zur 
Rohrwand des Dispergier-ZReaktionsraumes 4 aus den Mikrokanalen austreten. 
Dabei wird die Lange der Mikrokanale bei vorgegebenen auOeren Abmessungen 
des Dispergierapparates minimiert. Bei dieser Vorrichtung sind die Mikrokanale 
einer Schar jeweils stromungstechnisch untereinander gleich, d. h. die Mikrokanale 
einer Schar besitzen alle den gleichen Stromungswiderstand, sodaB die Fluidstrome 
A bzw. B gleichmaBig auf die Schar der Mikrokanale la bzw. lb aufgeteilt 
werden. 

In Fig. 2 ist der Mundungsquerschnitt des Mikrostruktur-Dispergierapparates 
perspektivisch dargestellt. In der obersten Platte munden z. B. die dem Fluidstrom 
A zugeordneten Mikrokanale la und in der darauffolgenden darunterliegenden 
Platte die Mikrokanale lb des Fluidstroms B. Darauf folgt wieder eine Lage oder 
Platte mit den zum Fluidstrom A gehorenden Mikrokanalen usw.. Unmittelbar am 
Austritt aus den Mikrokanalen erfolgt die Dispergierung des Fluidstroms A. In Fig. 
3 und 4 ist gezeigt, in welcher raumlichen Reihenfolge die Fluidstrome A und B 
am Mundungsquerschnitt in den DispergierAReaktionsraum 4 eintreten. Eine 
Schicht mit Fluidfaden 6a grenzt also jeweils an eine Schicht mit Fluidfaden 6b. 
Die Anordnung kann naturlich auch urn 90 ° gedreht werden, so dafl die Schichten 
nebeneinander liegen. In Fig. 5a und 5b ist gezeigt, wie durch Variation der 
Geometrie der Mikrokanale und der Abstande der Mikrokanale fur die disperse 
Phase A der Zwischenraum zwischen den gebildeten Partikeln und damit die Gute 
der Umhullung der Partikeln durch die konunuierliche Phase B variiert werden 
kann. 

Der Mikrostruktur-Dispergierapparat gemaO Fig. 1 kann auch in der Weise 
modifiziert werden, daO drei oder mehr Fluidstrome in jeweils getrennten Scharen 
von Mikrokanalen aufgeteilt werden, die dann im Dispergier-ZReaktionsraum 
zusammengefuhrt werden. 

Nachfolgend wird anhand der Figuren 6a bis 6d eine praktische Ausfuhrung des 
Mikrostruktur-Dispergierapparates beschrieben, die sich besonders bewahrt hat. 
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Die Folien 1 bzw. 2 gemafl Fig. 6a haben eine Dicke von 100 um bei einer Lange 
und Breite im Millimeterbereich. Die Foliensorte 1 ist von einer Schar vor- 
zugsweise paralleler, eng benachbarter und schrag zur Vermischerlangsachse 3 
verlaufender Mikrokanale durchzogen, die von hinten links beginnend gegenuber 
5 dieser Achse 3 einen spitzen Winkel +a bilden und im mittleren Bereich der 
vorderen Folienlangsseite munden. Die Foliensorte 2 ist in derselben Art und 
Weise von Mikrokanalen lb durchzogen; jedoch betragt hier der Winkel zwischen 
Langsachse der Mikrokanale und des Dispergierapparates -a; d. h. die Mikro- 
kanale lb verlaufen von rechts hinten zum mittleren Bereich der vorderen 
10 Folienlangsseite. Der Betrag des Winkels muB jedoch nicht der gleiche sein. Die 
Mikrokanale la, lb konnen mit Formdiamanten eingearbeitet werden und haben 
vorzugsweise einen hydraulischen Durchmesser zwischen 10 um und 250 um bei 
einer Starke der Zwischenstege 5a, 5b von 30 um; die Starke der Mikro- 
kanalboden 6a, 6b betragt 30 um. 



15 . 
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Die fur die Herstellung von Mikrokanalen unterschiedlichster Querschnitte 
erforderlichen Werkzeuge und Vorrichtungen sind z. B. in der DE 37 09 278 C2 
dargestellt und beschrieben. Die Pfeile A und B symbolisieren die Stromungs- 
richtungen der zu dispergierenden Fluide A und B. 

Fig. 6b zeigt, wie fur die Herstellung eines Fiihrungsbauteils 6 die Foliensorten 1 
und 2 abwechselnd ubereinandergeschichtet werden, mit einer oberen und einer 
unteren Deckplatte 7a, 7b versehen werden und z. B. mittels Diffusionsschweiflen 
zu einem homogenen, vakuumdichten und druckfesten Mikrostrukturkorper 
verbunden werden. Wie aus Fig. 6b zu ersehen ist, liegen die von den Folien 1 
und 2 gebildeten Reihen 8a, 8b von an den Dispergier-/Reaktionsraum 
25 angrenzenden Miindungen der Kanale la bzw. lb fluchtend iibereinander. 

Diese Reihen 8a, 8b bilden einen gemeinsamen, z. B. quadratischen Querschnitt 
mit einer Dichte von ca. fiinftausend Miindungen pro cm 2 , die an den ge- 
meinsamen Dispergier-/ Reaktionsraum 4 angrenzen. Fig. 6c zeigt das Fiihrungs- 
bauteil 6 von der Zustromseite der Fluide A und B aus gesehen. Wie hieraus und 
30 aus der Draufsicht gemafl Fig. 6d zu ersehen ist, divergieren die zur Langsachse 3 
schrag verlaufenden Kanale la, lb vom Dispergier-/ Reaktionsraum 4 aus ab- 
wechselnd zur Fluideintrittsseite hin so, dafl die Fluide A und B uber je eine 
Eintrittskammer oder Verteilerkammer 3a und 3b getrennt in das Fuhrungsbauteil 
6 eingespeist werden konnen. Nach dem Austritt aus dem Fuhrungsbauteil 6 
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werden die feinen Stromfaden der Fluide A und B zueinander in Kontakt gebracht, 
wobei der Dispergiervorgang einsetzt. 
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Beispiel 1: Dispergieren durch Zertropfen 

Paraffinol (dynamische Viskositat 15 mPas) wurde bei 20 °C in Wasser unter 
Einsatz des in Fig. 1 und Fig. 6a - 6d dargestellten Mikrostruktur-Dispergier- 
apparates zertropft. ZielgroBe war die Herstellung moglichst feiner Oltropfen bei 
gleichzeitig enger TropfengroBenverteilung. 

Der eingesetzte Mikrostruktur-Dispergierapparat ist aus 100 ubereinandergeschich- 
teten Edelstahlfolien (Foliendicke 100 pm) aufgebaut, wobei jeweils 50 Folien der 
01- und der Wasserphase zugeordnet sind. Auf jeder Folie sind 54 Mikrokanale 
mit rechteckiger Geometrie (Breite x Hohe = 100 pm x 70 pm) mit Hilfe eines 
formgeschliffenen Diamantwerkzeuges eingebracht. Die Lange der Mikrokanale 
betragt 14 mm. Insgesamt stehen damit fur die disperse Olphase wie auch fur die 
kontinuierliche Wasserphase jeweils 2700 Mikrokanale zur Verfugung. Der Durch- 
satz an Paraffinol durch den Mikrostruktur-Dispergierapparat betragt 8 1/h, an 
Wasser 20 1/h. Die daraus resultierende Stromungsgeschwindigkeit in den Mikro- 
kanalen und am Kanalaustritt betragt fiir die Olphase 0.12 m/s (Reynoldszahl = 
0.7), fur die Wasserphase 0.29 m/s (Reynoldszahl = 24). Die Dispergiemng mit 
einem solchen Mikrostruktur-Dispergierapparat fuhrt zu einem auBerst engen 
TropfengroBenspektrum mit einem mittleren Tropfendurchmesser von 238 pm bei 
einer Standardabweichung von 45 pm. Vergleichende Untersuchungen mit Disper- 
gierapparaten nach dem Stand der Technik (Riihrkessel, Dusen, Lochplatten) 
zeigen, daB mit solchen Apparaten derart enge TropfengroBenspektren nicht 
einstellbar sind. 

Als typische Anwendungsfelder seien hier beispielhaft Perlpolymerisationen 
genannt, wie z.B. die Herstellung von einheidich kugelfdrmigen Ionenaustau- 
scherharzen. 



Beispiel 2; Dispergieren durch Begasen von Flussigkeiten 

Wasser mit 0.22 Gew.-% Isopropanol zur Koaleszenzhemmung wurde mit Stick- 
stoff in einem Blasensaulenreaktor (Reaktorhohe 2 m, Reaktordurchmesser 150 
mm) begast. Am Boden des Blasensaulenreaktors war der in Beispiel 1 genauer 
spezifizierte Mikrostruktur-Dispergierapparat installiert. Bei einem Durchsatz durch 
den Mikrostruktur-Dispergierapparat von 100 1/h fiir Wasser und 2 Nm 3 /h fur 
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Stickstoff, d. h. bei einer auf den leeren Reaktorquerschnitt bezogenen Leerrohr- 
Gasgeschwindigkeit von 3,1 cm/s, ergeben sich feine Gasblasen von ca. 500 um 
Durchmesser bei gleichzeitig enger BlasengroBenverteilung. Daraus resultiert ein 
entsprechend enges Verweilzeitspektrum der aufsteigenden Gasblasen im Blasen- 
saulenreaktor sowie eine groBe volumenspezifische Phasengrenzflache zwischen 
Gas- und Fliissigphase. Vergleichende Untersuchungen unter Einsatz konven- 
tioneller Begaservorrichtungen (Injektor, Fritte) fiihren bei der gleichen Leerrohr- 
Gasgeschwindigkeit von 3.1 cm/s zu deudich breiteren BlasengroBenverteilungen. 
Der unter diesen Bedingungen erzielbare Gasgehalt im Blasensaulenreaktor betragt 
35 % bei Einsatz des Mikrostruktur-Dispergierapparates, 20 % beim Injektor und 
lediglich 1 1 % bei der Fritte. Bei einem Leistungseintrag von 0.5 kW/m 3 ergibt 
sich fur den Mikrostruktur-Dispergierapparat eine maximale volumenspezifische 
Phasengrenzflache von 35 cm^cm 3 , fur den Injektor dagegen lediglich 
13 cm 2 /cm 3 . 

Beispielhaft sind als Anwendungsfelder fur den Mikrostruktur-Dispergierapparat 
alle Gas-Fliissigkeit-Reaktionen zu nennen, vorzugsweise schnelle Reaktionen, bei 
denen die Brutto-Reaktionsgeschwindigkeit durch den Stofftransport bestimmt 
wird, sowie Reaktionen, bei denen eine moglichst vollstandige Abreicherung der 
Gasphase an hinsichtlich der Reaktionskomponente angestrebt wird. 
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I. Verfahren zur kontinuierlichen Dispergierung von mindestens einem die 
Dispersphase bildenden Fluid A und mindestens einer die HuIIphase 
bildenden kontinuierlichen Phase eines Fluids B, bei dem mindestens ein 
Fluidstrom A und mindestens ein Fluidstrom B einem Dispergierapparat 
zugefiihrt werden und dort in einem Dispergierraum (4) aufeinandertreffen, 
dadurch gekennzeichnet, dafl die Fluidstrome A,B in einem Mikrostruktur- 
Dispergierapparat (la,lb,3a,3b) durch eine ihnen jeweils zugeordnete Schar 
von Mikrokanalen (la,lb) in raumlich getrennte, strdmende Fluidfaden 
zerteilt werden, die mit fur das jeweilige Fluid gleichen Stromungsge- 
schwindigkeiten derart in den Dispergierraum (4) austreten, daB am Austritt 
in den Dispergierraum jeweils ein Fluidstrahl (6a) der dispersen Phase zu 
einem Fluidstrahl (6b) der kontinuierlichen Phase unmittelbar benachbart ist 
und jeweils ein in Partikel zerfallender Fluidstrahl (6a) der dispersen Phase 
15 von den benachbarten Fluidstrahlen (6b) der kontinuierlichen Phase 

eingehullt wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als Fluid A ein 
Gas und als Fluid B eine Fliissigkeit verwendet werden. 



20 
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3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB als Fluide minde- 
stens zwei verschiedene, emulgierbare Flussigkeiten verwendet werden. 

4. Verfahren nach Anspruch 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, daB als Fluide 
chemisch miteinander reagierende Edukte A,B eingesetzt werden, so daB 
im Dispergierraum gleichzeitig mit der Dispergierung eine chemische 
Umsetzung der Edukte A,B erfolgt. 

5. Verfahren nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB in den 
Mikrokanalen (la.lb) laminare Stromungsbedingungen fur die Fluide A, B 
aufrechterhalten werden. 



6. 

30 



Verfahren nach Anspruch 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die Fluid- 
faden der Fluide A, B in abwechselnd iibereinanderliegenden oder neben- 
einanderliegenden Schichten in den Reaktionsraum austreten. 
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7. Verfahren nach Anspruch 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB die Fluid- 
faden der Fluide A,B schachbrettartig in den Dispergierraum austreten. 

8. Verfahren nach Anspruch 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB der Durch- 
messer bzw. die Dicke d der Fluidstrahlen (6a,6b) am Eintritt in den Dis- 
pergierraum (4) auf einen Wert zwischen 10 um und 1000 um, vorzugs- 
weise zwischen 50 um und 250 um eingestellt wird. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daB das Querschnitts- 
verhaltnis der Fluidstrahlen (6a,6b) der kontinuierlichen Phase B und der 
dispersen Phase A auf Werte zwischen 1 und 100 , vorzugsweise zwischen 
2 und 50 eingestellt wird. 

10. Verfahren nach Anspruch 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB in Nach- 
barschaft zu einem Fluidstrahl (6a,6b) zusatzlich ein Fluidstrahl eines 
temperierten Inertfluids in den Dispergierraum (4) eingespeist wird. 
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Fig. 5a 




WO 97/17133 



PCT/EP96/04664 




WO 97/17133 



PCT/EP96/04664 



.. 5/6 " 



Fig 6b 
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I aaooales Aktenzeichcn 
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A. KLASSIFIZIERUNG DES ANMELDUNGSGEGENSTANDES 

IPK 6 B01J19/24 B01F5/06 B01F5/O2 



Nach der Intemanonalcn Patentklassinkaoon (IPK) Oder nach der naoonalen KJamfikation und dcr IPK 



B. RECHERCHIERTE GEBIETE 



Rcchcrcrucrter Mindcstprufstoff (Klassifikationssystcm und KltssfikAtionayrnbolc ) 

IPK 6 B01J BG1F BOIL 



Rechcrchierte abcr nichi zum Mindcstprufstoff gehorende VcroffcntJichungcn, soweit diese unter die rechcrchiertcn Getsctc fallen 



Wahrend der intemationaJcn Recherche konsulttcrte clektronuche Datenbank (Name dcr Datenbank und cvU. vcrwcndctc Suchbegnffe) 



C. ALS WESENTLICH ANGESEHENE UNTERLAGEN 



Kate gone* Bezeichnung der VerdfTentfichimg, sowdt erfordertich unter Angabe der in Betracht kommenden Tdle 



Betr Anspruch Nr. 



x.p 



WO 95 30476 A (BAYER AG, FORSCHUNGSZENTRUM 
KARLRUHE GMBH) 16. November 1995 
siehe das ganze Dokument 

GB 2 073 604 A (AKTI EBOLAGET CARL MUNTERS) 
21.0ktober 1981 

siehe Anspruch 16; Abbildungen 

WO 88 06941 A (KERNFORSCHUNGSZENTRUM 

KARLSRUHE , MESSERSCHMI DT-B0LK0W-B L0HM ) 

22. September 1988 

siehe Anspruch 1; Abbildungen 

& 0E 37 09 278 A 

in der Anmeldung erwahnt 



1-10 



1-10 



I I Wdtere VerofTentuchungen and der Fortsetzung von Feld C zu [j{ I Siehe Anhang Patentfamilic 

L J entnehmen \ ) 



Besondcre Kategohen von angegebenen VerofTentuchungen 

A" Verofrendichung, die den allgemetnen Stand der Tcchnik defiiuert, 
abcr rucht als bcsonderi bedeutnm anzusehen ist 

E* altera Dokument. das jedoch erst am Oder nach dem international en 
AnmeJdedatum verofTentiicht worden ist 

L" VerofTendichung, die gcagnct ist, einen Phontatsampruch zwbfdhaft er- 
schdnen zu lasscn, Oder durch die das Verofrentfichungsdatum ciner 
anderen tm Rcc here hen benefit genannten Verofleiitnchung belegt werden 
soil odcr die aus cinem anderen besondcren Grund angegeben ist (wic 
ausgefuhrt) 

O" Verofrendichung, die sen auf cine rmmdliche OfTcnbarung, 

arte Bcnutzung. one Ausstetlung odcr andere Maflnahmen bezieht 

P' VerofTendichung, die vor don international en Anmddcdatum, abcr nach 
dem bcanspruchten Prion tatsdatum verofTentiicht worden ist 



T* Spatcre VerofTendichung, die nach dem international en Anmddedatum 
oder dem Prion tatsdatum veroffenthcht worden ist und nut der 
Anmeldung mcht kolUdiert, sondern mtr zumVentamfrus des dcr 
Erfindung zugrundeu cgenden Prinzips oder der ihr zugnmddiegendcn 
Theone angegeben ist 

'X* VerofTendichung von besoncterer Bedeutung; die bearapruchte Erfindung 
kann all cm auferund dieser VeroffenOichung mcht als neu oder auf 
crfinderischcr TaQgfcat bcruhend betrachtet werden 

"Y" VerofTendichung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erfindung 
kann mcht als auf erfindemcher Tabgkeit bcruhend be tracht et 
werden, wenn die VerofTendichung nut ciner oder mehreren anderen 
VerofTendtchungen dieser Kate gone in Verbindung gcbracht wird und 
diese Verbindung fur dnen Facnmann nahdiegend ut 

'St' VerdfTcndichung. die Mitgued dcrsdben Patentfamilie ist 



Datum des Abschlusscs der international en Recherche 



31.Januar 1997 



Absendedatum des Internationale n Recherchenbenchts 



2 4. (ft 97 



Name und Postanschnft der Internaoonalc Rechcrchenbehorde 

Europaisches Patentamt, P.B. 5818 Patentlaan 2 
NL - 2280 HV Rijswitk 
Td. ( + 31-70) 340-2040, Tx. 31 651 epo nl, 
Faac( + 31-70) 340-3016 



Bevollmachugter Bcdicnstetcr 



Cordero Alvarez, M 



FomtbUtt PCT. ISA 210 /Ban 2) (Juti 1992) 
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Angaben zu Veroffentlichungen, die zur alben PatenUamitie gchoren 
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WO-A-9530476 



16-11-95 



DE-A- 
DE-A- 
WO-A- 



4416343 
4433439 
9530475 



16-11-95 
21-03-96 
16-11-95 



GB-A-2073604 



21-10-81 



SE-B- 
DE-A- 
FR-A- 
JP-C- 
JP-B- 
JP-A- 
SE-A- 



432059 
3114195 
2480135 
1582172 
2005448 
56158134 
8002770 



19-03-84 
28-01-82 
16-10-81 

11- 10-90 
02-02-90 
05-12-81 

12- 10-81 



WO-A-8806941 



22-09-88 



DE-A- 
EP-A- 
JP-T- 
US-A- 
US-A- 



3709278 
0391895 
3500861 
5152060 
5249359 



29-09-88 
17-10-90 
28-02-91 
06-10-92 
05-10-93 



Formbliu PCT.ttA,210 f AAhang Pit8nifami!ic)(J U ii \9T2) 



This Page is Inserted by IFW Indexing and Scanning 
Operations and is not part of the Official Record 



Defective images within this document are accurate representations of the original 
documents submitted by the applicant. 

Defects in the images include but are not limited to the items checked: 

□ BLACK BORDERS 

□ IMAGE CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SIDES 
□'FADED TEXT OR DRAWING 
□'BLURRED OR ILLEGIBLE TEXT OR DRAWING 

□ SKEWED/SLANTED IMAGES 

□ COLOR OR BLACK AND WHITE PHOTOGRAPHS 

□ GRAY SCALE DOCUMENTS 



tJ REFERENCE(S) OR EXHIBIT(S) SUBMITTED ARE POOR QUALITY 
□ OTHER: 



IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 
As rescanning these documents will not correct the image 
problems checked, please do not report these problems to 
the IFW Image Problem Mailbox. 



BEST AVAILABLE IMAGES 




rlNES OR MARKS ON ORIGINAL DOCUMENT 



